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EXTRACTO DE LA DECLARACION

Procedimiento para la preparacién de nuevos

derivados de isoxazolona que tienen la férmula

en la que X es un Atomo de hidrégeno, un grupo alquilo ba-

jo o un &tomo halbgeno; y es ftomo de hidrdgeno, un grupo

:rlalguilo,bajo o grupo feniloy ¥ Rl y R2 pueden ser el mismo
Aﬁo distinto, y cada uno representa un grupo alquilo bajo,

; ;un gTuUpo dialkoxialquilo, un grupo alcoxicarbonilalquilo,
}?ﬁn'grupo cicloalquilo, un grupo alquenilo, un grupo alquié
~nilb, un grupo alcoxia bajo, un grupo fenilo que puede ser

"isustifuido e¢on 1 - 3 sustitutivos o un grupo aralquilo que

-

puede ser sustituido con 1 - 3 sustitutivos en la mitad

}Zﬁrilo.

Son fitiles como reguladores del crecimiento
de las plantas, y més especificamente herbicldas y retar-

dentes del crecimiento de las plantas, y se preparan ha-

27-10-75 -2 -



10

15

20

25

ciendo reaccionar el correspondiente I haldgeno-carboni-
lisoxazolona con una amina o haciendo reaccionar la co-
rregpondiente 3~hidroxiisoxazola con un haluro corbamoie-
lo.

Esta invencibn se refiere a un nuevo grupo
de derivados de isoxazolona, su preparacidn y su utiliza-

cibén como reguladores del crecimiento de las plantas.

' Mas particularmente, esta invencidn esté relacionada con

un nuevo derivado de isoxazolona que tiene la férmula:

(D

en la que X es un &tomo de hidrégeno, un grupo alguilo ba-
jo o un &bomo haldgeno; Y es un &tomo de hidrdgeno, un
grupo alquilo bajo o un grupo feniloy ¥ Rl ¥ R2 pucden ser
el mismo o distintos, y cada uno de ellos representa un
grupo alquilo bajo, un grupo dialcoxialquilo, un gruno al-
coxlearbonllalquilo, un pgrupo cleloalaudlo, un prupo olm
quénilo, un grupo alouinilo, un grupo alcoxia bajo, un

grupo fenilo que puede ser sustitufdo con 1 - % gustitu-

27-10-75 -3 -
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, tivos, o un grupo aralquilo que puede ser sustituido con

1 - 3 sustitutivos en la mitad arilo.

Esta invencién se refiere también a un pro-
cedimiento para preparar el derivado de isoxazolona que
tiene la férmula (I) anterior.

Ademés, esta invencién se refiere a una com-
posicién para la regulacién del crecimiento de las plan-—

tas, que comprende como ingrediente activo una cantidad

. efectiva, usualmente la del 0,5 - 95% por peso, basada

‘en la composicidn del derivado de isoxazolona que tiene

la férmula (I) arriba citada.

. El término "regulador del crecimiento de las
plantas", eﬁ la forma en que se usa en el presente, quie-
e decir que incluye tanto las actividades "herbicidas"
como la de "retardado del crecimiento de las plantaé”.

Tn la férmula arriba citada (I), el grupo al-

- quilo bajo puede ser preferentemente de 1 a 6 4tomos de

'carbono y el ejemplo lo constituyen el metilo, etilo,

ln—propilo, isopropilo, n-butilo, isobutilo, sec.~butilo,
"rtert.-butilo, n-pentilo, isopentilo o el grupo n-hexilo;
'1el 4tomo de halbgeno puede ser cloro, bromo, fluorina o
.-iétémo de yodo; el grupo dialeoxialquilo puede ser prefe=

. pentemente de 1 - 3 Atomos de carbono en cada mitad al=

coxia y de 1 a 3 4tomos de carbono en la mitad alquilo ¥

el ejemplo lo constituyen el dimetoximetilo, dietoximeti~

27-10-75 -4 -



lo, 2,2-dimetoxietilo, 2,2-dietoxietilo, di(npropoxi)me- .
" tilo o eltgrupo %,3-dimetoxipropilo; el grupo alcosicar~
‘ bonilalquilo puede ser preferentemente de 1 a 4 dtomos
_de carbono en la mitad alcoxia y de 1 a 2 Atomos de car-
.5 - bono en la mitad alquilo y el ejemplo lo cbnstituyen el
' petoxicarbonilmetilo, el etoxicarbonilmetilo, el n-propo-
xicarbonilmetilo; el n-butoxicarbonilmetilo, 2-metoxi-
carbonyletilo, o_etoxicarboniletilo, 2-n-propoxicarbonile-
tilo, 2=-isobutilcarboniletilo, ~(metroxicarbonil)etilo,
-,'10 (etoxicarbonil)éﬁilo, (n-propoxicarbonil)etilo) ~(iso-
propoxicarbonil)etilo 6 «(n-butoxicarbonil)etilo; el
grupo cicloalquilo puede ser preferentemente de 5a?
.étomos de carbono y el ejemplo lo constituyen el ciclo=-
pentilo, ciclohexilo o el grupo cicloheptilo; el grupo
15 -" alquenilo puede ser preferéntemente de 3 a 5 &tomos de
-barbono y el ejemplo lo constituyen el 2-propenilo, l-me-
‘tilo-2—propenilo, 2-metilo-2-propenilo, 2-butenilo, l-me-
:ftilo—2—butenilo, 2-metilo-3-butenilo; el grupo alquinilo
Akr'puede ser preferentemente de 3 o 4 ¥y el ejemplo lo cons-—
20 " tituyen el 2-propinilo, l-metilo-2-propinilo, 2=-butinilo
o el grupo 3-butinilo} el grupo de alcoxia bajo puede
::,Ser preferentemente de 1 a 4 ftomos de carbono y el ejem-—
| plo lo forman la metoxia, etoxia, n-prbpoxia, isopropoxia,
n-butoxia, isobutoxia, sec.-butoxia o el grupo tert.=~buto-

25 xia! el grupo fenil sustituido puede ser ilustrado por la

27=10~75 -2~
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(Rg)n

férmula en la que R; es un grupo alquilo

bajo, un Atomo de haldgeno, un grupo alcoxia bajo, o un

‘grupo alcoxicarbonilo, grupo nitro o grupo trifluorome-

tilo, n es un entero desde ¥ hasta 3 inclusive y R's pue-

" de ser el mismo o distinbo; el grupo alquilo sustituido

. ? ’<R5)n
puede ser ilustrado por la fdérmula -(CH2)m

‘en la que n y R3 son como se ha definido més arriba, y m

es 16 2,

Se ha comprobado ahora que los derivados de

‘isoxazolona de la férmula (I) muestran una potente acti-
- vidad reguladora del crecimiento de las plantas, a saber,
?;éctividades herbicidas y de retardado del crecimiento de
ﬂ;'tlas plantés en los tratamientos de pre-~ y post-emergencia.
'~tMés especificamente, son altamente efectivos contra una
~amplia.variedad de hierbas pertenecientes a, por ejemplo,
las familias de la Poaceae, Cyperaceae, Alismataceae,
¥5fScrophuléiiadeae, Brassicaceae, Lythraceas, Carduacecae,
%aAmaranthaceae, Portulacaceae, Chenopodiacesae, Commelinaceae,
.'yLamiaceae, Alsinaceae, Oxalidacecae, Fabacéae, Euphorbiacecae
;5y similares, especialmente lag hierbas que pertenecen a la
'7'£ami1ia Poaceaey por ejemplo la hierba del mané, la hier-

"~ ba del niépero, ¥y simllares, sin ninguna fitotoxicidad

contra diversas plantas beneficiosas. Igualmente, se ha

comprobado que tiene una buena actividad retardadora del

27-10-75 -6 -
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. erecimiento de las plantas en aquellas plantas cuyo cre~

cimiento poco usual no sea deseado, ¥y, en consecuencia,
se utilizan con efectividad como retardadores del cre-
cimiento, por ejemplo, para el cesped de tipo domésti=
co, como por ejemplo el Zoysia japbnica Stendel o Zoigla
temifolia Willdenow y los céspedes Western, por ejemplo,
1as hierbas Bermuda, las hierbas curvadas, las hierbas
azules, las cafiuelas o el ballico. Ademds, son de olta
efectividad contra diversas hierbas en cantidad extrema-

damente pequeila, que es inesperada para aquellos gue son

expertos en el arte.

Tn consecuencia, uno de los objetos de esta
invencidn eg proveer un nuevo Erupo de los derivados de
{soxazolona de la Pérmula (I) srriba citada que tienen
una slta actividad reguladora del crecimiento de las
plantas.

Otros de los objetos de esta invencién es

proveer un procedimiento para la preparacidn de nuevos y

valiosos derivados de la isoxazolona. (D).

Todavia otro de los objetos de esta invencibn
es proveer unas composiciones herbicidas y para retardar
el érecimiento de plantas, que contienen como ingredien~
ke smetivo une cantidad del 0,5-95% por peso, basado en
1a composicibén, del derivado de igsoxazolona (I).

Estos, y otros objetos y ventajas de esta in-

27-10-75 -7 -
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. vencidn, resultarin evidentes a través de la descrip-

¢cibn que sigue.

En un aspecto de esta invencidn, se ha pro-
visto un grupo de los derivados de la isoxazolona de la
Pérmula (I) arriba citada, todos los cuales son sustan-
cias nuevas no descritas en ninghn arte previo:

En vista de la actividad herbicida, por
ejemplo, contra la hierba del manid en un arrozal, es

preferentemente el derivado de isoxazolona que tiene la

férmula

en la que R4 es un grupo alquilo de 2 o 3 Atomos de car-

~bono, ¥ R5 es un grupo fenilo que esti sustitufdo con

uno o dos miembros seleccionados de un grupo alquilo de
1 a 4 4tomos de carbono, un Atomo haldgeno, un grupo al-
coxia de 1 a 4 Atomos de carbono, grupo nitro, un prupo
aléoxicarbonilo de 1 a 4 &tomos de carbono en la mitad
alaoxia ¥y el grupo trifluorometilo.

De los derivados de lsoxazolona a que Se re—
fiere la férmula (I) arriba citada, son ejemplos repre-

sentativos los que se relacionan a continuacidn, pero no

27-10-75 -8 -
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. se pretende que los mismos sean limitadores del alcance

de esta invencidn.

Sustituyente
Compues n . Propiedad fisica
to ne X Y 1 2
1 Cl CH3 CH5 CH3 P,f. 1%3-1342C
2 Br CH; CHy CH5 P.f, 94-959C
3 o1 CHy CH? Cofls %2 1.510
' ' 21
5 c1 CHz cH'3 -@ Puf. 72.5~73,500
7 @ oHy CH _© P.f. 96-97°C
10 c1 CH, C.H ~CH n?% 15435
] 275 2 ' D .
' ) ' 22
12 ¢l CH, n-C)H n.C.H n 1.49%6
- 5 377 37 D

27-10-75
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Sustituyente

Com—

. pues o o Propiedad fisica
to no X ¥ 1 2
13 H H n~C;H, n~CH, P.f. 692C
14 Cl CH3 n—03H7 -CH2 P.f, 88.8-90,52C
15 H CH5 n‘-—C5H7 —CH2~<::>‘ P.,f. 88.8-90,5
: CH5 /CH3
16 o1 oy —CH(EH -onl__ Puf. 56.5-57,52C
' ] ‘ )
/CH5
3
o an D
718 01 0Hy  =CH P.f. 14590
. CH3
g : 21
- 19 Cl CH,. n-C,H n~C, H n 1,493
. P 479 479 D
o ~ 2n
21 H CH n-C, H n-C,H n 1.4845
| - O3 s 49 D
22 Gl CHy neCylg aCH24<::>- P.f. 68-699C
23 C1 0H; n-0H '<::> P.£. 85,5-87.520

27-10-75
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Com—

Sustituyente

27-10-75

211 -

Egeﬁé % Y By R, Propiedad fisica
CH cH
5 /5
on o1 cg, oHCHL CH.CHL. n2* 71,4889
3 20~ 2CH~.cn D
3 %
: o i
25 CL CHy CHyCH( -CH2_© P.f. 113.6-115.00C
CHy
ol
26 Gl CHy n-Gghy n-CgHy nZt 1,489
27 Ol OH; -CHp- -0}12_@ P.f. 110~111,52C
28 01 CHy —CH2.® Pof. 118-1190C
29 1L CHy -CHe..@ -@-OCHE Pof. 119-1210C
50 01 CHy -CHg-@-Cl -@-CHB P,f. 109-110aC
31 Cl 'CH3 _© _@ P.f. 137~138,500
52 H CHy Opls -cag-@ P.f., 78-8090
o>
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Gom-

Sustituyente

27-10-75

- 12 -

,,ggeﬁg ¥ ¥ Ri R, Propiedad fisica
35 Cl CH; Gy ~CH,, P.f, 96.5~97.52C
C1
36 H CHy Gyl -CH2-© P.f. 95.5-969C
e * Cl
- -780
37 Cl CH; CyHg CHZ-@-CI P.f. 77-789C
38 H Oy Cpig -0H2-©-c1 P.f, 61-620C
., i39 CL CH; CyHg -CHZ@NOE P.f. 60-630C
;40 H CH5 02H5 -CH2-©-N02 B.f. 111~1120C
4L 01 CHy  Cull; —CH@cl P.f. 6l,5-649C
. cl
, [ =802
42 H CH; GC,f; CHQ-Q-CI P.f, 79-80
¢l
: c1
4o HCHy Gyl -032©-01 Pr. 52-539C
Cl
45 Ol CHy (CH,),0H; -OHa@al 21,5566
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Sustituyente

:%3339 ¥ Y By R, Propiedad fisica
4 CL CHy CH(CH), —CHZ—@—Cl n?l  1.5637
47 C1 CHy (CHy)5CHy —CH2—©—G1 n?l  1,5460
48 OL CH; CHyCH(CH), -GH2-©—01 P.f. 94-95°0
49 1 CHy OH(CH;)CHCHy ~OH2-©-CI P.f. 87-880C
50 CL Cll; CHj _@0215 Puf. 92.5-9%.50C
51 Cl CHy CHy GH;  P.f. 1045910550
52 Cl Gy CHy CHBCOZ‘@ P.f. 140-141.59C
55 0l CHy CHy 3@ P.f. 136-1380C
54 0L CHy Oyl CH;Q P.f. 70~720C
55 Cl CHy Cplis —@CH5 P.f, 75-780C
56 CL Of; Opiis -@-035 Puf. 76.,5-789C

27-10-75
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Sustituyente

Com-

_ggeﬁg ‘T Rl R, Propiedad fisica
57 H H Gyl -<—:—>-cﬂ5 P.f. 113-1148C
58 CHy CHy Cpllg -{3-0113 P.f. 82-839C
59 Cl CHy GCplg @ P.f., 115,5-116.52C
60 CL CHy CpHy @r P.f. 1012C
61 CHz Cofs @F P.f. 111.5-1129C
62 ClL CH; CoHg o@ P.f. 113-1159C

63 L OH; Gl @01 P.f. 101-1022C

| ‘64 Ol CH; Gyl @m P.f. 97-992C
65  Br CHy Cylis -@-01 P.f. 111-1129C
'6§ B B Gyl @-m Pof. 1490C
& E CHy Oplg -@—m P.f. 117-1189C

27-10-75
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Sugtituyente

27-10~75
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Com~ ,
gue_:_s_o .y By Ry, Propiedad fisica

0 = ’ .

68 CHy CH; Cpfs —@-m P.f. 90-918C

69 (1 CpHg Cpff -@-Cl P.f. 90-922C

71 CL CH; CpHg -@-I P.f. 125-1282C

72 L CHy Onf CEH;Q n?0 1.5518
g3 o1 CHy Opfg *(ij>‘°2ﬁs. 23 1.5529
0L CHp Gyl CH36© P.fo 95-962C

75 o1 CHy Opis —@-OCH? D,f. 1025-103.59C

76 H H Oyl -@—‘CCH;?, P.f. 101-10220

77 0L OHy  Cpffs CH'Z:Q‘GH‘ Pofls 71=74.50C

| o
78 0l OF Cofg CHz . Pofe 96-992C



10

15

20

25

Sustituyente

Com- . .
pues o Propiedad fisica
tone X Y Ry 2
@ ocH,
- (4]
79 ClL CHy CyHg CHx0 P.f. 117.5-119.59C
@ OC,Hg
P Lo [o]
80 Cl CH; Culis CoHs0 P.f. 94-950C
81 Cl CHB' CoHe Cc1 c1 P.f. 105-1069C
_ | 100
82 Gl CHy Gyl Cl-@-Cl P.f. 101-1029C
8 H H C,H c1 P.f. 1459C -
275 c1
84 01 CHy(CHy)y Cylly Cl@-m P.f. 102-102. 52C
, c1
eV Nikale]
85 Cl CHg CoHg Cl-@ P.f. 139-1429C
-86. Cl CHy CoHs @Cl Pofe 12945~132,59C
c1
: cl
ele aad Q
87 0L cHy C,Hs 01 P.f., 118-1219C
) ——5]
88 L CH, Cpilg Cl Puf. 112.5~11%,500
89 Cl CHy CoHs Br{;_ycn5 P.f. 78.5-809C

27-10-~75
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o Propiedad fisi
pues ropiedad fisica
fone X Y By Ry
90 01 CH, O 01 P.f. 8%,5-85.59C
5 0ol ot
_C1
91 Cl CH, C.H P.f. 128-129.50C
5 @%b CH,0
5
ot
%2 1 Oy Cfs {3-0}13 P.f. 77.5-78.520
ct
-H82
95 CL CHy (CHy),CHy CH-@ P.f. 67-682C
P
ou o1 o (CH0H; </ D-0By Bl 75-760C
| 95 CL  CHy (CHy)CHy F—@ P.f., 113-113,50C
96 CL CHy (CHy)pCHy -@F P.f. 1210C
97 €1  CHy (CH,),CHy -@-F P.f. 80-80,59C
98 CL Oy (CHy),Ol; c P.f. 100-~1029C
99 B H (Cy)CHy l—@ Pofs 121.5-1229C
100 H  OHy (Cl)p0ly c@ Puofy 73,8=70,42C

27-10-75
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Sustituyente

27-10-75
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'%geﬁg . Rl 2, Propiedad fisica
101 ClL- CuHy (CHy),CHy 0_1@ P.f. 92-9%9C
) “'102' Gl CHy(CH,), (CHp),Ch, m@ %S 1.5402
105 CL OBy (CH,),CHy @m P.f. 98-992C
104 CL CHy (CHy),CHy CJQCI P.f. 101.2-102.19C
105 €l CHg ‘(CH2)20H3 01©01 P.f. 85,6-86.82C
106 €L CHy CH(CHy), CHy  P.f. 114.5-115.52C
._-;07 C1 CH; CH(CH), 1@ P.f. 149-1508C
1% Ol CHy CH(CHz), '@F P.f, 119-1209C
169" CL CH; CH(CHy), -@—F P.f. 141.59C
_1:51‘0‘ 01 CH, OH(UHy), -@-Cl Pefe 136-1372C
111 CL G,y CH(CH,), —@-Gl P.f. 120-1219C
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Com-
pueg,

to n2

Sustituyente

X

Y

Ry

Propiedad fisica

'112 CL CHy(CHy), CH(CHz),

113

114

115

116

117

118

119

120

121

122

Cl

Cl

C1

Cl

c1

Ccl1

c1

Cl

ol

Cl

27-10~75

CH5
CH3
CH5
CH5
CH;

CH3

CH5

CH(CHz)
CH(CHz ),
(CHy)5CH5
(CHy)5CHz
(CHy)5CH5
(CH2)50H3

(CH2)50H3

C;g::>61
O
ClL

CHy OH(OH;)CH,CH, ‘<C::>‘°H3
Ol OR(CHy)CHACHy df;::>

GH5 CH(CH5)0H20H3

4<::>-Cl

-19 -

P.f.
P.f.
P.f.
P.f.
P.f.
P.L,
P, L.
P.:.

P.1.

Pefs.

PQf.

939420

185-1872eC
LT84, 500
57-56820
91-91,52C
69-7190
81.5-82.30C
1209¢
80-822C
117, 5=118, 58C

99-99.52C
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Sustituyente

A Com—

27-10-75
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Propiedad fisica
pues R R
to no X ¥ 1 2
123 Cl Oy CH(CH; )CH,CH; 0@01 P.f. 133-1349C
C2n cl O, CH,CH(CHy), C]@Cl P.f. 143-14500
125 €l CHy CH20H(CH5)2 ci@m b p0.8 86-872C
T cl
126 Br CHy (CH,),CHy @ P.f. 104-104,52C
1129 Br CHg CH(CH), @—01 P.f. 163.5~1649C
'I:'l?a Cl CHg -CHZCH(OCEHS)a ~C,H; n]1)9.5 14874
‘1 5¢ _ 205
130 Gl Oy <CH,CO,CoHs @ P.f. 96.5-97.59C
.151 o1 0H5 —CH2002C2H5 ‘@-Cl Pofe 110-1130C
o1
:   132 ClL CHy -CH(CH;)COACH c;@ Puf. 66-679C
155 Gl CHy ~OCHy ~CH n30 1.5014
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Sustituyente

141 Cl CH5 -CH2OH=CH2

143' ClL 0H5 ﬂCHQCHnCHg
4 Cl CH5

27-10-75

<CH. = 21
’CH20<0H3)"CH2 (CH2)30H5 np

ggg; n n Prgpiedad fisica
tone X Y 1 2
13 o o ~CH,CH=CH, =C,flg n2 1,5166
135 01 Oy -CH,CH=CH, =(CH,),CHy n?9 1.5102
136 C1 OH, -CE,CH-CH, -CH(CHy), n20 1,518
137 C1 CHé | ~CH,CH=CH, =(CH,)5CH; 20 1.5019
138 CL CHj -eHZCH;oH2 ~CH,CH(CH ) '3 1.5061
71;9 CL CHy =CH,CHsOH -CH(CHs)CH,OHy nag 1.5103
140 Ol CH; ~CH,CH=CE, -CH2<<::> | nsl 1,5520

-CH24<::>-01 P.f. 49.5-500C
-OH24<::>~N02 n%g 14936

-GH(CH5>00202H5 ngt 1,4975

1.5019

- 2] -



Sustituyente

-Com=
ggeﬁg Y Ry R, " Propiedad fisica
i45 Gl CH, -CH.CH=CH n%? 1,5212
5. 1 - CHz 2 2 p L.
246 C1 OF; =CH,CH=CH, -@ P.f. P4.5-75,50C
* 149 C1 CH, =CH.CH=CH @ P.f. 75-76,500
o 5 T2 op
'.7 .' * 3
100 -
. -j'11+8 C1 CHB_' —CH20H=CH2 @CHZ) P.fe 71.5-72.520
149 Cl CH, =CH.CH=CH "@ P.f. 101-1020C
(W9 CL Oy ~CHCHCH,
g5 150 01 CHy -0ROHeOH, '@F Pofy 91.5-932C
" 151 ¢l CH, -CH,CH=CH @ P.f. 81.5-820C
T )
o TRAB2 0L CHy -CHuOHeGH, -@. 1 P.f. 102.5-103.50C
20y i -
0153 B . H  -CH,CHeCH, @ 01  Puf. 76-772C
U0 154 Ol OH, <CH,CH=CH Q P.f, 84-850C
(154 0L CH 2 > -
27-10=75 ~ 22 -
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Sustituyente

Propiedad fisica

Conm-
pueg .
tone X ¥ By Ra
15 Cl OHy -CH,CH=CH, '@ P.f. 65-662C
OF,
157 Ol OH, -CH,CH=CH, —@—OCH; P.f. 65-6680C
158 Cl CHy —CI{20(0}15)=CH2—©—CH3 P.f. 78-799C
- T (3T Q Pof. 1.25-12790
159 Ol CHy =CHyOH=CH, o1
o
160 CL OHy =CHyCH=CH, o P,f. 90.5-929C
161 Ol CHy -CHyO=CH  =Clly Pof. 86-889C
20
162 CL OHy =CH)C=OH  =(CHy) Ol 0% 1.5151
ool (G 20
163 CL CHy =-OHy0=CH (0H,) 50ty 8% 1,5118
164 Cl CH5 -CH20=CH —CH2q<::> 93-94.,52C
165 Cl CHj ~OHy0=CH Pof. 106+1072C
166 QL CHy =OH,0=OH _<::>hoH5 Puf. 79-80,59C
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. Sustituyente

27-10-75

ggg_-s: n . . Propiedad fisica
tone X Y A 2
167 Gl CH . ~CHpC=OH C;é::> P.f. 127.59C
168 Gl CH, ~CIL,C=CH —<<:j>— ClL  P.f. 82-82.59C
169 Cl CH3 -CH2C=OCH5 P.f. 109-1110C
170 Ol CH, ~CH,CH<CH, ~CH,CH=CH,  n°0 1.5175
171 Bp CHy  ~CH,CH=CH,  =OH,CH=CH, n®? 1.5312
172 01 G.H. ~OH,CHeGH, ~CHOH-GH n28  1,51%6
plly  =CH,CH=Clly 2CH=0H, p L
175§ ® CH,CH=CH, ~CH,CH=CH 2Ll.5 31,5140
~CHpCR=CH,  ~CHxCH=CH,  n"5"7 1.5
a 174 CH, CH, =CH,CH=CH, ~CH,CH=CH n?2+5 15070
- 174 Cly Ciy pOli=Cly  ~CH,CH=CH, p’” 1s
175 Ol CHy -CH,CHeCH, ~Cli,C(OM,)=CH, n20 1,5184
176 0L OHy sOHOHeOH, ~OlLyCHGHOW, 02k 1.5217
177 Gl CHy -CE,CH=CH, -Gl,0=CH nSl 1.5279
- 2l -
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ElL grupo mis preferible de los derivados de .
isoxazolona de la férmula (I) arriba citada buede ineluir

los sipuientes compuestos:

:2—(N—isopropilo-N—(4-clorofenilo) carbamoilo)-4=-cloro-5-me-

© $ilo-4-isoxazolin-3-uno.

-2—(N—n-propilo-N-(2-clorofenilo)carbamoiio)-4-cloro-5—me—
tilo~4-isoxazolin-3-uno.
2—(N—isopropilo-N—(2,4-diclorofenil) carbamoilo)~d-cloro—
~5-metilo=-4-isoxazolin-3-uno y
2-(N—etilo-N—(2,4-diclorofenilo) carbamoilo)=t=cloro-5-me~
filo-#-isoxazolin~3—uno.

7 Se herd, con frecuencia, referencia al "Namero
.dé compuesto" que se da en la 1lista anteriormente cita-
da. . |

. De acuerdo con otro aspecto de esta invencibn,
1se ha provisto un procedimiento para la preparacién del

derivado de la isoxazolona de la férmula (I). El procedi~

‘miento de esta invencién comprende dos realizaciones alter-

nadas, a saber, las realizacionés 4 y B: la Realizacibn A
comprende el hacér reaccionar in derivado de lsokazolona
que tiene la férmulat

X 0

-0~z (III)

27-10-75 -~ 25 -
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en la que X e Y son como se han definido mis arriba, y 2
representa un dtomo de haldgeno con una amina que tiene

la férmula

HN (v

en la que R, y Ry son como se han definido més arribaj y

1a Realizacién B comprende el hacer reaccionar un deriva—

" do de hidroxiisoxazola que tenga la férmula:

X 0x

l |N ()
v No/

,'en la que X e Y son como se han definido més arriba, con

" un haluro de carbamoilo gque tiene la férmula:

z'?l'N\ (V1)

0 R,

en.la que Ry, R, ¥y % scn como ae han definldo mhs arriba.

Més especificamente, en una realizacibén &, el

material inicial, es decir, el derivado de isoxazolona (T1I)

27-10-75 - 26 -
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,estd formado haciendo reaccionar el derivado de hidroxii-

soxazola (V) con un haluro de carbonilo, por ejemplo, el

_ fosgeno, la dibrimida de carbonilo y similares, en un di-

golvente orgénico inerte, como por ejemplo los hidrocar-
buros, por ejemplo, el benceno o el tolueno, los hidrocar-
buros halogenados, por ejemplo el cloruro de metileno o

el cloroformo o los éteres, por ejemplo el éter de dietilo

" o el tetrahidrofuran. Entonces, -el derivado de isoxazolo~

na (III) asi formado se pone en {ntimo contacto con la

amina (IV) en presencia, o en ausencia, de un disolvente,

preferentemente en presencia del mismo.

El disolvente que puede ser empleado en esta

reaccién puede ser cualquiera de los disolventes que no

" puedan ser afectados sdversamente por esta reaccidn. Ejem-

plos de dichos disolventes incluyen 1os hidrocarburos; ta-

les como el benceno, el tolueno o el xileno; los hidrocar-
] b)

. . buros halogenados, como poOT ejemplo el cloruro de metileno,

ol cloroformo, el tetracloruro de carbono el clorobenceno)

108 &teres, como POT ejemplo el éter de dietilo, el tetra-~

hidrofuran o la dioxana; el bisulfuro de carbono ¥ simila~

. pes,

. Como resulta evidente para los eéxpertos en el

* arte, la reactién de esta realizaeién esth basada en la

deshidrohalogenacién ¥y, en consecuencia, la reaccidn puede

ser realizada preferentemente en pregencia de un agente

27-10-75 -27 -
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. ‘lo “ 7.

':;aglutinante fcido.

El agente aglutinante &cido que puede ser

‘. empleado en la reaccién puede ser cualquiera entre los
. agentes que ordinariamente se utilizam en el arte para

' 1a deshidrohalogenacién y, a titulo de ejemplo, puede in-

" eluir bases inorgéinicas tales como los compuestos de me-

" “tal &lcali bisico y las bases orginicas, como por ejemplo

1as aminas terciarias. Alternativamente, la amina (IV)

" puede ser utilizada en cantidad apropiada mayor que la

fequerida péra gue sea un reactivo, ya que puede actuar

" tanto como reactivo como en calidad de agente aglutinante

;asd~i§cido.

Con el fin de hacer que el sistema de reaccibn

. - sea m&s homogéneo, la reaccibén mds suave y el tratamiento

25

‘Ev;después’de'la reaccidén mis facil, es preferible emplear

» ,como agente aglutinante Adcido una amina terciaria, como

Y

;fiidina, Nemetilpiperidina, N N'=dimetilpiperazina, trie-

“por ejemplo las aminas directas, las ciclicas saturadas
v las ciclicas no saturadas, como por ejemplo, la trieti-
‘ 'gjlamina, 1a:tributilamina, 1ls trioctilamina, 1a dimetilani-

,3'lina,'la N-metilmorfolina, N~etilmorfolina, N-metilpirro=~

. ?tilenediamina, piridina, quinolina y similares. Fs usual,

y més preferible, utilizar trietilamina por su facilidad

‘de disposicién. Ia cantidad del agente aglutlnante fcido

"jque hay que utilizar es ventajosamente equimolar o excede

-27*10-75 - 28 -
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ligeramente de la del material inicial. La temperatura de
reaccibén no es critica, pero la reaceidn puede realizarse
por lo general suavemente a la temperatura ambilente para
arfojar el producto deseado en buena produccibn, pero

una temperatura ligeramente mhs baja o mis alta puede ser
aplicada favorablemente 2 esta reaccibén. EL perliodo de
reaccidén no es critico, pero la reaccidén se completa, por

lo general dentro de varias horas. El reactivo, es decir,

" 1a . amina (IV) puede ser utilizada en la reaccibén en forma

- tanto de una base libre o una sal de adicidn fcida de la

B misma.

Tn ol casgo de la sal de adicién fcido de la

Earﬁina (IV) es usual, y preferible, utilizar una cantidad

gsuficiente del agente aglutinante, no solo para neubtrali-
zar el 4cido liberado de la sal de adicidén &cida arriba ci-

tada, sino también para realizar una accibn como agente

ja@ﬁﬁmmﬂeédﬂm

Después de haber terminado la reaccién, el pro-

ducto deseado (I) puede ser recuperado de la mezcla de
‘peaceibdn por medio de un método convencional. Por ejemplo,
cusndo el disolvente es inmiscible en el agua, los ingolue

bles se filtran para extraerlos de la mezcla de reaceién,

el filtrado se lava con un 4cido epropiado, con una buse
o un agua apropiadosy ¥y a continuacidn se destila el digsol-

vente para obtener el producto deseado., Si es necesario, el

27=10-75 - 29 -
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;producto deseado recuperado de esta forma puede ser puri-
ficado ademés por los medios convencionales, como por

ejemplo la recristalizacidn, la cromatografia y simila-

‘res.

En la otra realizacién B, la reaccibn se
puede efectuar mediante la puesta en contacto intimo del
material inicial (V) con el haluro de carbamoilo (VI) en

presencia, o en ausencia, de un disolvente orgénico iner-

. te, preferentemente en presencia del mismo. La reaccién

.de esta realizacibén se clasifica en la reaccidn de deshi~

~ drohalogenacién.

Sin embargo, no es preferible acelerar la

'ifeacoién mediante el uso de un agente aglutinante fcido, si-
-iné realizar ventajosamente la reaccibn de forma més suave

. :mediante caléntamiento, toda vez que la presencia del
;agente aglutinante &cido tiende a dar como resultado la

1Lformaci6n de un isomero no deseable en el producto final,

- es decir, el derivado de isoxazola que tiene el grupo car-

bamoiloxia en la posicién 3.

El disolvente gque puede ser utilizado en es-

" t& reaccidn puede ser cualquiera de aquellos disolventes

queé no puedan afectar adversamente a la react¢ibén, como

" por ejemplo los hidrocarburos, los hidrocarburos haloge-

nados, los nitrohidrocarburos, los &teres y similares.

~Como se ha mostrado més arriba, la reaceidn puede ser ace-
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lerada mediante el calentamiento, y asi, es preferible

en esta realizacidn utilizar un disolvente de hervor re-
lativamente alto en forma ventajosa, como por ejemplo los
disolventes que hierven a aproximadamente 802 C o mis al-

tos, como el benceno, el tolueno, el xileno, el cloroben-

ceno, el nitrobenceno, el o,o-diclorobenceno, el tricloroe-

tano, el nitrometano, el ligroin, el dioxano, el dietoxie~
tano y similares. Son particularmente preferibles los di-
solventes de hidrocarburo en los gue el haluro de hidrdége~
no formado in situ durante la reaccidn es menos soluble,

y el tolueno, el xileno y similares son los que se ubiliw
zaﬁ por lo general, Para una mejor obtencién en el rendi=-
miento del producto deseado y la aceleracibén del procedi-
miento de reaccidn, se prefiere también eliminar del sis-
tema de reaccidn el haluro de hidrdgeno formado durante

la reaccién, mediante la introduccién de un gas inerte,

por ejemplo, el nitrbgeno gaseoso, el argon o el helio al

‘mismo.

La temperatura de reaccibén no es eritica, pe-
ro se prefiere una gama de temperaturas de aproximadamente

80 = 150¢ C, y mis proferida afin es la temperatura de apro-

' ximadamente 100-1202C,

7). perfodo de rescaidén no es critico, y oo
variable los que depende de la temperatura de reaccibn y

de otros factores, pero la reaccidn se completa por lo pe=-
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'f:neralrdentfo de las 2 - 20 horas.

Después de haber terminado la reaccibn, el
producto descado puede ser recuperado de la mezcla de
resccién mediante un método convencional. Por ejemplo,

7 5: el disolvente se destila de la mezcla de reaccidn para
T dar el producto deseado. Si es necesario, el producto fi-
" nal asi recobrado puede ser purificado todavia mis por .
.loé medios convencionales, por ejemplo, la recristaliza~
B ciéh, la cromatografia y similares.
 " 10:- ' :f modavia en obro aspecto de esta invencibn se
o ha provisto una composicién para regular el crecimiento
7 de las plantas, gue comprendc como 1ngredlcntc acetive una
.; eantidad suficiente como para realizar dicho efecto, uno
: 7 :.déilos derivados de la isoxaéolona de la f£érmula (I) que
7 ;iS-ff_'se ha citado més arriba.
f*t%FT'f'f‘; M4s particularmente, se ha provisto la compo-
';L;f':'i éicién herbicida, o retardadora del crecimiento de lap plan«
’7?§f°f tas que comprénde como ingrediente sctivo una cantidad de
: #'fJ aproximadamente 0.5 al 95% por peso, basada en la composi-~
920 t icibn, del derivado de isoxazolona de la férmuls (I) arriba
' ‘réitada, y un portador aceptable desde el punto de vista
‘_.{'agricola, si es necesario, junto con una ayuds apropia~
H 'da.'

Tas composiciones de esta invencién pueden ser

25 " formuladas facilmente en diversas formas de preparacidén que
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generalmente se emplean en el arte, por ejemplo, incluyeni

do los sblidos particulados finamente divididos, o polvos,
grénulos, perlas, soluciones, dispersiones, emulsiones,
polvos humedecibles, concentrados emulsionables y simila-
res, de acuerdd con las técnicas convencionales.

Los portadores sblidos tipicos que se pueden
utilizar incluyen, por ejemplo, los materiales inorgini-
cos, tales como los talcos, las arcillas naturales y sin-
téticas (caolinitas, montmorilonitas, attapulgitas), pb=-
mez, pirofilita, vermiculita, carbonato de calcio, mica,
yeso en polvo, dolomita, tierra de diatomeas, ceolita, si-

lice, calcio sintético y silicatos de magnesio, apatita,

tiza, carbbén; materiales vegetativos como por ejemplo la

harina de soja, el polvo de tabaco, la harina de nuez; la
harina de trigo, la madera en polvo, el corcho en polvo,
el almidén, la celulosa cristalina; los materiales polimé-
ricos naturales y sintéticos, tales como la resina de cu-
maring, la resina de petrdleo, la resina de alquida, el
cloruro de polivinilo, el glicol de polialguileno, la re=-
sina de acetona, la goma éster; la goma copal, la gobma
ddmara; las ceras, como por sjemplo la cera darnaubsa, la

cera de abejasy y la urea.

Los portadores liquidos tipicos que pueden ser
empleados ineluyen, por ejemplo, los hidrocarburos parafi-

nicos o nafténicos, tales como el keroseno, los aceites
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-, minerales, el aceite de ejes, el aceite blanco; los hi-

‘drocarburos aromdticos, como por ejemplo el benceno, el
tolueno, el xileno, el etil-benceno, el cumeno, el me-
tilnaftaleno; los hidrocarburos clorados, tales como el

tetracloruro de carbono, el cloroformo, el tricloroetile-

no, el monoclorobenceno, el o-clorotolueno; los éteres,

. como por ejemplo el dioxan el tetrahidrofuran; las aceto-

nas, tales como la acetona, la ketona etilo metilo, la
ketona diisobutilo, la ciclohexanona, la acetofenona,

la isoforona; los ésteres, como por ejemplo, el acetato
dé etilo, el acetato de amilo, el acetato de etilenegli-
col, el acetato de dietileneglicol, el maleato de dibuti-

ilo, el succinato de dietilo; los alcoholes, como por

"-‘ejemplo el metanol, el n-hexanol, el glicol de etileno,

el glicol de dietileno, el ciclohexanol, el alcohol de

bencilo; los alcoholes de éter, como por ejemplo, el éter

etilo glicol etileno, ol &ter femilo glicol etileno, el

“éter etilo glicol dietileno, el éter butilo glicol dieti-

'leno; las dialquilformamidas, tales como la dimetilforma-

:'mida; los fulfoxidos dialquilo, como por ejemplo, el sul~
© fbxido de dimetilo; el agua; y las mezclas de las mig-

-7 MBBoe

A efecto de emulsificar, dispersar, humede-
cer, extender, aglutinar, desintegrar, controlar, estabi-

lizar, mejorar la fluldez, inhibir la corrosibén y otros,

27-10-75 - 34 -



10

15

20

25

, se pueden utilizar agentes activos de superficie en las
composiciones de esta invencién. Los Agentes activos de
superficie que pueden ser utilizados, pueden ser cual-
gquier agente activo de superficie no-ibnico, anidnico,
catidnico y atmosférico de los que comunmente se utili-
zan en este arte, generalmente los agentes activos de
superficie no;iénicos y/o anibénicos. Los agentes activos
de superficie no-ibénicos més apropiados incluyen,- por
ejemplo, los derivados del polioxietilenode los alcoho-
les altos, tales como el lauril, el estearil o el oleilj
l0s derivados de polioxietileno de los alquifenoles, co-
mo por ejemplo, el issoctilfenol o el nonilfenolj los
derivados de polioxietileno de los alquilnaftoles, como
por ejemplo, el butilnaftol o el oétilnaftol; los deriva-
dos del polioxietileno de los 4cidos pgragos altos, como
por ejemplo el &cido palmitico, el 4cido estelrico o el
dcido oléico; los derivados del polioxietileno de los
feidos fosféricos dialquilos, tales como el &cido estearil-~
foaférico o el fcido dilauril fosférico; los derivados
polioxetileno de las aminas, tomo por ejemplo, la dode=-
cilamina o la amina estéaril} los ésteres de 4cidos gra-
goa altos de aleoholaes polihidricos, qomb.yor ejemplo el
sorbitén y los derivados de polioxietileno del.mismo; log
polimeros de adicion del 6xido @e-etileno v el 6xido de

propileno, y similares. Los agentes activos de superficie
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;aniénicos incluyen, por ejemplo, las sales de sulfato de
" alquilo, como, por ejemplo, el sulfato de lauril sodio,
la sal de amina de sulfato oleilj las sales de sulfonato
dé alquilo, como por ejemplo el sulfoccinato dioctil de
-5 sodio, el ehenesulfonato de sodio 2-etilo; las sales de
sulfonato de arilo, como por ejemplo, ¢l sulfonato
.isopropilnaftalene de sodio, el sulfonato metileno~bis-naf-
‘taleno de sodio, el sulfonato lignin de sodio, el sulfo-
o ' nato dodecilbenceno de sodio, y similares.
'  10 | T ' Las composiciones reguladoras del crecimien~
. to de las plantas de esta invencién pueden incluir también
';6tros ayudantes tales como los materiales poliméricos, co-
-”=rmo por ejemplo, la caseina, la gelatina, la albimina, la
.goma, el alginato de sodio, la celulosa de carboximetilo,
"15 - ~ la celulosa de metilo, la celulosa de hidroxietilo, el al-
» f. giéﬁhol de polivinilo y similares.
J WV Los p&rtadores y ayudantes arriba citados pue-
f,&én gor utilizados opcionalmente en combinacidn entre si,
Jf;déﬁgndiendo de 1as formas de preparacibn, de los lugares
"f 20}51;.éﬁ“que hayan de aplicarse, de los propbsitos para los que

1ﬁfén,a'utilizarse y otros factores,

;ﬁii . ~ . Cuando 1la composicidn pars regular el creci-
‘miento de 1és plantas a que se refiere esta invencidn ha

f déiutilizarse como.herbicida, la presente composicidén pue-

257 de ineluir preferemtemente otros materiales herbicidas co-
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‘nocidos, con el fin de ampliar su espectro herbicida, ¥,

a veces, conseguir un efecto sinergético. Los ejemplos
apropiados de dichas sustancias herbicidas incluyen, por
ejemplo, los derivados de triazina, como por gjemplo,
2-metiltio—4,6-hisetilaminofl,5,5—triacina—2—cloro—4,6-
-bisetilamino-1,3,5 triacina, 2-metoxia~-4~etilamino-G6-
-isopropilamino-l,B,5-triacina; los derivados de cido
fenoxiacético, como por ejemplo, 2,#-diciorofenoxiacéti—
co, 2.cloro-t-metilfenoxiacético; los derivados del éter

difenil, como por ejemplo, el 2,4,6~t?iclorofenil—4'-ni-

‘trofenil, el &ter 2,4=diclorofenil=4'~nitrofenil, el

bter 3,5—dimetilfenil-¢'-nitrofenil; los derivados de ls

urea, como por ejemplo, el 3-(3,4-diclorofenil)~-l-metoxia~

_l-metilurea, el 3=(3,4-diclorofenil)-1,l-dimetilurea; los

derivados de carbsmato, como por ejemplo, el 3~metoxicar-
bonilaminofenil N-(3-metilfenil)~carbamato, isopropilo
N-(3-clorofenil) carbamato; los derivados del uracil, co-
mo por ejemplo, el 5—bromo—3~sec.butil~6-metiluracil,
l-ciclohexil=3,5-propileneuracil, ¥ sinilares,

Debe entenderse que la composicién paro regu-

1lar el crecimiento de lag plantas a quo =6 refiere la pre-

sente invencibn, puede incluir ademés, otrog productos
quimicos agricolas ya conocidos, tales como los regulas

dores del crecimiento de las plantas, los fungicidas, log

insecticidas, los acaricidas, los nematocidas asi como
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los abonos y similares.

Los polvos contienen generalmente desde apro-

. ximadamente 2 a 10 partes del ingrediente activo, y el

resto es un portador sdlido, siendo todas las partes que

se utilizan en el presente por peso, a menos que se indi-

que lo contrario.
Los polvos humedecibles contienen por lo ge-
neral aproximadamente de 10 a 80 partes del ingrediente

activo, siendo el resto un portador sblido, un agente hu-—

‘medecedor y dispersante, si es necesario, junto con un

coloide protector, un agente tixotrdpico, un agente anti-

_ espumante y similares.

Los grénulos contienen, por lo general, apro-

. ximadamente de 2 a 10 partes de ingrediente activo que se

* adhiere a un portador sblido o que es distribuido a tra-

vés de éste, y una porcién mayor del resto es un portador

.. 561ido. El tamafio medio de la particula de los granos es,

" .por lo general, de aproximadamente 0.2 a 1.5 mm.

¥

Los concentrados emulsionables contienen, por

-..lo general, aproximadamente 10 a 50 partes del ingredien-

te activo, junto con aproximadamente 5 a 20 partes de un

agente activo de superficie, &lendo el resto un portador

" 1iquido. De ser nccesario, se puede incorporar al concen-

trado un inhibidor de la corrosidn.

En la aplicacidn de las presentes composicio-
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. nes para regular el crecimiento de las plantas en diver- '
sas formas de preparacidn, como se ha explicado mis arri-
ba, una cantidad efectiva del ingrediente activo puede
.ser, por lo general, de aproximadamente 30 a 200 g. de
10 a. para el tratamiento de pre-emergencia del suelo,
para las hierbas de un campo de arroz lleno de agua, de
aproximadamente 50 a 400 g. por 10 a. para el tratamiento'
de pre-emergencia de las hierbas en un campo y menos para
el tratamiento del suelo por mezclado con la tierra. Asi-
‘mismo, para el tratamiento de los céspedes para retardar
~su ecrecimiento indeseable, una cantidad efectiva del in-
grediente activo puede ser generalmente desde aproximada~-
mente 30 a 300 g. -por 10 a., sin ningln dafio al cesped ni
gin qﬁe bdste se amarillee.

Con el fin de describir la presente invencién
en mayor detalle, los ejemplos de la preparacién de los de-
rivados de isoxazolona (I) y de las formulaciones que las
contienen, que se dan a continuacidén, no se entiende que

limiten el alcance de esta invencibn.

Con el fin de ilustrar las actividades herbi-
cidas y de retardo en el crecimiento de las plantas de los
dardvados de la isoxamzolona (I) de csta invencibn, también
se muestran a continuacidn algunos experimentos bioldgicos.
Todas las partes que se ubtilizan en los mismo# son por pe=—

so, a menos que se especifique lo contrario.

L4
O
4
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}Ejemplo 1.~ 2-(N-etilo-N-(2,4~diclorofenil) carbamoilo)-

© ~f—cloro-5-metilo-4-isoxazolin-3-uno.

A una solucibn de 1.35 g (0.0l mols) de 4-clo-

fo—E—metil-B—hidroxisoxazola en 20 ml. de benceno seco se

‘afiadid 1 ml. de fosgeno liquido, y la mezcla resultante

- se calentd bajo reflujo durante dos horas.

Después de haber completado la réaccién, se
dejd que la mezcla de la reaccién se enfriara, y el fosge-

no excedente y el benceno se destilaron bajo presién re-

" ducida. E1 residuo fué disuelto en 30 ml. de benceno y 2

18 solucidn resultante se le afiadieron, a gobtas, 20 ml.

;:dé solueidn de benceno de 1.7 g (0,009 mols) de N-etilo~-
s ;2,4—dicloroanilina y 1.0 g. de trietilamina bajo enfria-
' » ﬁiento por hielo ¥y agitacibén. La mezcla resultante fué
~ 15 ;.!2agitada a temperatura ambiente durante 4 horas. La masa
.'.crlstallna separada in situ fué filtrada y lavada a fon-
:‘ do con etileter. El filtrado combinado con los lavados

':,'fué lavado'sucesivamente con agua, con bicarbonato de so-

. 'div acuoso al 5%, agua y a continuacién con ¢loruro de so-

' a6bre sulfato de sodio anhidro y se destild el éter. Ll
:'résiduo fué rpecrigtalizado del éter de isoprbpilo para

- dar 3.05 g del producto deseado, en forma de prismas inco-

loros, que fundian a 101-1022 C. El rendimiento fué del
89.7%s
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Andlisis para 015H11015N205 :
Calculado: C : 44,66 H: 3,17 N: 8,01
Cl: 30.42 '
Encontrado: C: 44,47 H: 3,19 N: 8,05 Cl: 30,48
Siguiendo précticamente el mismo procedimien-

to que se ha descrito més arriba, se prepararon los com-
puestos de isoxazoleno que se describen mis abajo:
2~(N-etilo~ﬁ-(4-clorofenil) carbamoilo)-4-isoxazolin-3-uno,
p.f. 1492 C - Rendimiento 51.4%

Anélisis para 012H1105N2C1:

Calculado: C: 54,05 H: 4,16 N: 10,50 Cl: 13,29
Encontrado: C: 53.85 H: 4,00 N: 10,36 ,Cl: 13.34
2=(N-isopropilo~N-(2-clorofenil)-carbamoilo )-4-¢loro~5-me-
tilo~4~isoxazolin~3-uno, p.f. 136-1%72 C, Rendimiento 74.3%.

Anilisis para Cl4H14012N205
Calculado: C: 51,08 H: 4,28 N: 8,51 Cl: 21,53
Encontrado: 'C: 51,28 H: 4,29 N: 8,61 Cl: 21,73
J
2=(N-n-propilo-N-(2-clorofenil)carbamoilo)-4~cloro=5~mneti~
lo=b=-isoxazoliri=3=-uno, p.f, 100=1022 ¢, Rendimiento 70.9%
An4lisis para 014H14012N205
Calculado: C: 51.08 H: 4.28 N: 8,51 Cl: 21.53
_Engontrado: C: 51,04 H: 4,30 N: 8,58 Cl: 21,63

Ejempld 2.~ 2~(N-(2-propinilo)-N-(4-metilfenil) Carbamoilo)-

27-10-75 -4 -
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—4—cloro~5—metilo—4—isoxazolin—}-uno.

A una sclucién de 1.35 ¢ (0.01 mols) de 4-cloro-5-metil—-3-
~hidroxiisoxazola en 20 ml. de benceno se le afiadié 1 ml.
de fosgeno liquido, y la mezcla resultante fué calentada
bajo reflujo durante 2 horas.

Después de terminada la reaccifn, se dejé cue
la mezcla de la reaccibén se enfriara, y el fosgeno exce-
dente y el benceno se destilaron bajo presidn reducida. E1
residuo se disolvid en 30 ml. de benceno y a la mezcla re=~
sultante se anadid, en forma de gotas 20 ml, de una solu-
cidén de benceno de 1.3 g (0.009 mols) de B-(a—propinilo)-
=p~toluidino y 1.0 g. de trietilamina. La mezcla resultan-
te se agitd a temperatura ambiente durante 4 horas. La ma-
sa cristalina separada in situ se filtrd y se lavd a fondo
con éter etilico. El filtrado combinado y los lavados se
lavaron sucesivamente con agua, con bicarbonato de sodio
acuoso al 5%, agua y cloruro de sodio acuoso saturado. La
capa de eter fué separada, se secd en sulfato de sodio an-
hidro y el disolvente fué destilado a presién reducida.

El residuo fué recristalizado con éter de isopropilo para
dar 2.50 g. del producto deseado que se fundia a 79-80.52 C,
Rendimiento 83.1%.

Andlisis para 015H1301N205

Calculado: C: 59,12% H: 4,30 N: 9,19 Cl: 11.63

Encontrado: C: 59.03 H: 4,27 N: 9,21 Cl: 11.68
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Siguiendo pricticamente el mismo procedimiento que se ha
descrito més arriba, los compuestos de isoxazolona que se
describen fueron preparados:
2 (- (2-proninilo)=N-n-butilcarbamoile)~4~cloro->-metilo-
~4-isoxazolin=-3-uno, nzg 1.5119, rendimiento 66.6%
Andlisis para 012H15C:LN205 :
Galculado: C: 5%.24 H: 5,59 N: 10,35 Cl: 13.09
Encontrado: C: 53.25 H: 5,75 N: 10,17 Cl: 12.90
2-(N-a1ilo-N-(2,4—diclorofenil) carbamoilo)=te=cloro=5=me~
tilo-4-isoxazolin-3-uno, p.f. 90.5~929C., rendimiento
55.4%
Anflisis para 014H11015 N205 :
Calculado: C: 46,50 H: 3,07 N: 7,75 Cl: 29.41
Encontrado: C: 46,89 H: 3,16 N: 7,91 Cl: 29,61
J
2-(N,N-dia1ilcarbamoilo)—4—cloro—5—metiloQA—isoxazolin-3-
~uno, nzg 1.5175, rendimiento 72.5%
Andlisis para CllH1101N205 :
Calculado: G: 51.47 H: 5,11 N: 10,91 Cli 13%.81
Encontrado: C: 51,30 H: 5,19 N: 10,88 Cl: 13.79

Ejemplo .- 2—(N,H—Di—n-propilcarbamoilo)-4-cloro-5-metilo-

~b=igoxazolin-3-uno,
A una solucién de 1.35 g. (0.0l mols) de 4-clo-

ro-5-metil-3-~hidroxiisoxazole, en 20 ml. de benceno seco,
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se afadié 1 ml. de fosgeno liquido y la mezcla resultante -
se calentd bajo reflujo durante dos horas.

Una vez completada la reaccibn, se dejd que
la mezcla de la reaccidn se enfriara y el fosgeno exceden-
te y el benceno se destilaron bajo presidn reducida, EL
residuo fué disuelto de nuevo en 20 ml. de benceno seco,
y a la solucidn resultante se le afiadieron, a gotas, 30
ml. de una solucidn de benceno de 1.0 g (0.0l mols) de
di-n-propilamina y 1.0 g. de trietilamina bajo enfriamien-
to por hielo y agitacidn.

La mezcla resultante fué agitada a temperatura
ambiente durante dos horas. La masa cristalina separada in
situ fué filtrada y lavada a fondo con éter. El filtrado

combinado y el lavado fueron lavados sucesivamente con agua,

bicarbonato de sodio acuoso al 5%, agua y cloruro de sodio

acuoso saturado. La capa de éter fué separada y secada en

sulfato de sodio anhidro. El disolvente fué destilado a pre-

sibn reducida y el residuo se sometid a cromatoprafia de
columna gobre gel de silice (eluente, una mezcla 5:1 de
cloroformo y acetato de etilo) para dar 1.6 g. del produc—
to deseado que tenia un n2§ de 1.4936, rendimiento
6942%,
Andlisis para CyyH,ClN,0; :
Calculado C: 50,68 H: 6,57 N: 10,74 Cl: 13,60
Encontrade C: 51.06 H: 6.65 N: 10.57 Cl: 13.72
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Ejemplo 4.~ 2—(N—fenil-N-benzilcarbamoilo)—4—cloro-5—me-

tilo~l=isoxazolin-3-uno.

A una solucién de 1.35 g. (0.0 mols) de- 4-cloro=-

-5—metilo—§—hidroxiisoxazole en 30 ml. de diclohexano se
le afiadid 1 ml. de fosgeno 1{quido y la mezcla resultante
fué calentada bajo reflujo durante dos horas.

Una vez que se hubo concluido la reaccién, la
mezcla de la reaccidn se dejé enfriar y el fosgeno exce-
dente vy el ciclohexano se destilaron. El residuo fué di-
suelto en 30 ml, de diclohexano y a la solucidn resultan-
te se le afiadieron, a gotas, 30 ml. de una solucidn de
ciclohexano de 1.83 g (0.0l mols) de bencilanilina y 1 g.
de piridina bajo enfriamiento por hielo y agitacidén. A
continuscidn, la mezcla resultante fué agitada a tempera-
tura ambiente durante 2 horas. La masa cristalina separa-
da in situ fué separada ¥y mezclada a fondo para lavarla
con &ter. EL filtrado combinado y los lavados se sometie=
ron a destilacidn bajo presidn reducida para retirar el
disolvente. El residuo fué recristalizado con cloroformo
para dar 2.2 g. del producto deseado que fundia a 118-
119¢ ¢, Rendimiento 72.3%

Anélisis pare 015H1501N203 :

Calculado: C: 63.07 H: 4441 N3 8.17 Cl: 1034

Fneontrado: O: 63,14 H: 4,45 N: 8,52 CLS 10.51
Ejemplo Se- 2-(N—etilo~N—(4-clorofenil) carbamoilo)=l=iso=
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xazolin-3-uno,

Una solucién de 2.6 g+ (0.012 mols) de N-etilo-N-p-cloro-~
fenilcarbamoilo cloruro y 0.85 g (0.01 mols) de 3<hidro-
xiisoxazol en 50 ml, de tolueno, fué calentada bajo reflu-
jb durante 7 horas,

A continuacién, se dejbé que la mezcla de la
reaccibén se enfriara y se destild el disolvente. El resi-
duo fué recristalizado con éter de isopropilo para dar
2.0 g. del producto deseado que fundia a 1492 C, Rendi-
miento 75,1%

Andlisis para_012H1101N205 :
Calculado: C: 54,05 Hs: 4,16 N: 10.50 C1: 13,29
Encontrado: C: 53.85 H: 4,00 N: 10.36 C1: 13.34
Siguiendo précticamente el mismb procedimien—
to que se describe més arriba, los compuestos de isoxazo-
lona se prepararon:
2-(N—etilo—N—(2.4—diclorofenil) carbamoilo)-4~cloro-5~me-
tilo—4-isoxazolin-5—uno, pefs 101-1022 C, Rendimiento
5645%.
Anélisis para 013H11013N2°3’
Calculado: C: 44,66 H: 3,17 N: 8,01 CL: 30,42
. Encontrado: C: 44,47 Hi 3,19 N: 8,05 Cl: 30,48
2=(N=n=propilo-N~(2-clorofenil) carbamoilo) faclorombumeti-
10—4-cloro-5-metilo—4—isoxazolin-3—uno, p.fs 100-1022 C,

Rendimiento 60,7%

27~10-75 - 46 -



10

15

20

25

Anélisis para 014H14012N205:

Calculadoi C: 51.08 H: 4,28 N: 8,51 Cl: 21,53

Encontrado: C: 51,04 H: 4,30 N: 8,58 C1: 21,63 ‘
2u(N-isopropilo=N=-(4~-clorofenil) carbamoilo)-4-cloro=5-
~metilo~4~isoxazolin-3-uno, p.f. 136-1372 C Rendimiento
75.0%

Anélisis para Cl4Hl4012N205:

Calculado: C: 51,08 H: 4,28 N: 8,51 Cl1:21,.53

Encontrado: G 51.28 H: 4,29 N: 8,61 Cl: 21.73
2-(N-alilo-N-(2,4~diclorofenil) carbamoilo )4-cloro-5-me-
tilo-4~isoxazolin-3-uno, p.f. 90.5 - 922 C, Rendimiento
52.52

An8lisis para 014H11013N205:

Calculado: C: 46,50 H: 3,07 N: 7.75 Cl: 29.41
Encontrado: C: 46.,89 H: 3,16 N: 7,91 Cl: 29,61
2~(N-etilo=N-(2,4~diclorobencil) carbamoilo)-4~cloro-5-
~metilo-i-igoxazolin~3-uno, p.f. 80,5 - 8l.,52: Rendimien-

to 57.8%
Anflisis para Cl4Hi3013N203:
Calculado: C: 46.24 H: 3,60 N: 7.70 Cl: 29.24
Encontrado: C: 46,41 H: 3,71 N: 7,66 Cl: 29,00

Eiemplo 6.~ Grénulos.- Cinco partes del derivado de iso=
xazolona del compuesto srriba citado n2 82 fueron fina-

mente divididas y -2.5 partes de silice en polvo con un
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. tamafio de particula de 0.3-0.8 mm. se afiadieron al mis- |

mo. A la mezcla resultante se le pulverizé una solucidn

de acetona de 2 partes de gliecol de polietilenc mien-

tras que se agitaba continuamente en un mezcladoxr.

3

A continuacibn se afiadieron 0.5 partes de
carbén blanco, en porciones, a la mezcla para hacer los

grénulos.

Eiemplo 7.~ Grénulos.- Tres partes del derivado de isoxa-

zolona del compuesto n? 98 arriba citado fueron divididas

~finamente y 15 partes de bentonita, 8l.5 partes'de talco

¥ O.5 partes de sulfonato de lignino de sodio se mezcla-
ron a la misma, La mezcla resultante se mezcld de modo
uniforme en una mezcladora. # conbinuacibén se le afiadid
cierta cantidad de agua, y la mezcla fué batida con un
rodillo, extruida a través de un tamiz cada uno de los
cuales tenf{a un dilmetro de 0,8 mm ¥y secada en un seca-
dor de caudal pasante. El material secado se convirtid
en grénulos medlante granulacién y preparacibn del grano

en un cedazo.

Kiemplo 8.~ Polvos humedecibles,« Una mezela de 50 par—

tes del derivado de isoxazolona del compuesto n2 110
arriba citado, 43 parfes de arcilla, 4 partes de sulfo-

nato de dodecilbenceno de sodio y 3 partes de alcohol de
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. polivinilo parcialmente hidrolizado, fueron mezcladas

uniformemente en una mezcladora y pulverizadas tres ve=-

ces en un molino de martillos para hacer polvos humede-

cibles.

Ejemplo 9.~ Concentrados emulsionables.- Veinticinco par-

tes de derivados de isoxazolona.del compuesto n2 56 arri-
ba citado, 55 partes de xileno, 10 partes de dimetilfor-~
mémida, % partes de dodecil-benceno-sulfonato de calcio

y 7 partes de éter de polioxietilenononilfenil se mezcla-

ron de modo uniforme y se disolvieron para hacer concen-

trados emulsionables.

Con el fin de ilustrar mis ampliamente la pro=-

minente actividad en la regulacidn del crecimiento de las

- plantas en el derivado de isoxazolona de esta invencidn,

8 continuacidn mostramos algunos experimentos representa-
tivos, En estos experimentos ge utilizan polvés humedeci-

bles que contlenen el 50% del derivado de igoxazolona de

esta invencibn, preparados de acuerdo con el procedimien-

to que aparece en el ejemplo 8, més arriba.

Ixperimento l.- Tratamiento de pre-emergencia en las hierw

bés de los campos de arroz.
Una cantidad apropisada de la tierra recogida

en un campo de arroz fué cargada en una vasija, y se mez~
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claron perfectamente con la tierra semillas de cada una
de las hierbas gque se citan a continuacidn: hierba‘de
nispero (Echinochloa crus-galli), y de hierba de treé
cuadros (Scirupus juncoides Roxb) como ejemplos de hier~
bas de hoja estrecha y de pimpinela falsa (Lindernia y
pyxidaria L.) Abunoma (Dopatrium junceum Hamilton), mono-
coria (Monochoria vaginalis Presl) ¥y de toothcup (Rotala
indica Koehne). A continuacién se transplantaron tallos
de plantas &e arroz y de espigas delgadas (Eleocharis
acicularis, Roem y Schulter), y a continuacién se 1lend

la vasija de agua. Después de unos 4 dias, aproximadamen-

te, cuando los esquejes de plantas de arroz echaron rai-
ces, se efectué el tratamiento de la tierra mediante el

uso de una emulsidn del compuesto de prueba a razdén de A
100 g. del compuesto activo por 10 a. La actividad herbi-
cida del compuesto de ensayo se valord de acuerdo con la

siguiente escala:

Promedio herbicida

0 Sin control

1 control bajo

2 control normal

3 control bueno

4 control excelente

5 control perfecto (muertas)
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Los resultados se resumen en la Tabla I,

Experimento 2.~ Tratamiento de post-emergencia en las

hierbas de los campos de arroz.

Se siguid un procedimiento aprokimadamente el
mismo que el que aparece en el experimento 1 arriba cita-
do, excepto en que la aplicacidén del compuesto de ensayo
se hizo después de que la hierba de nispero estaba en la
fase de la 12 o la 22 hoja.

Los resultados se resumen, igualmente, en la

Tabla I,

Experimento 3%.- Tratamiento de pre—emergencia en las hier-

bas de los campos.
Una cantidad apropiada de tierra de un campo

se cargd en una vasija y se plantaron y cubrieron con tie-
rra semillas de cada una de las hierbas siguientes:.hierba
de nispero, hierba de mand (Digitaris adscendes, Henr),
panizo yerde (Setaria viridis, Beauv.) ¥y espino (Eleusine
indica Gaertn) como ejemplo de hierbas de hoja estrecha,

y de rAbano (Raphanus sativus L.), tomate (Lycopersicon
ssculentum Mill), inutade (Polygonum blumei Meisn.) y de
amaranto silvestre (Amaranthus blitum L.) como ejemplos

de plantag de hoja ancha. Inmediatamente después de ser

cublertas con la tierra, la superficie de la tierra fué
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. tratada con una emulsién del compuesto de ensayo, a ra-
zén de 1000 g. del compuesto activo por 10 a.

Los mismos promedios herbicidas que aparecen
en el Experimento 1 antes citados, fueron aplicados aqui.

Los resultados se resumen en la Tabla I.
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TABLA T
Compues- Experimento Experimento Experimento
to no 1 2 5
L d
5 ®
o £ g 2
s & g &
T 8y B »
388 5 3ed s 8 o g8
28t 85 T o9
Jo'HT e B8 ES o d Be ©F
LSREECES) £ g g g i)
o =) 8 Bgl,88
oQwd o Ododd O $00gg
— N0 P ~ 8.0 W4 dglogeos
QO Mg OO &MY oMt o Rt L‘d-:—l{q
ek K PRoBE  DERSoEE
f = ey P Y AEAEHESRE
1 54330 52130 54431322
2 54330 L2320 54320223
3 52323530 532530 5S4 4 40222
4 55440 55340 55542245
5 54550 5S4 450 554 40247
-6 55441 54430 55542355
4 55553 55551 55552255
8 54 4 40 5%340 55552454
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TABLA I (continuacibn)

Compues= Experimento Experimento Experimento

to no 2 3
% 54330 5%120 45541345
10 54453 54%40 45440243
11 55551 54550 55551255
12 55450 55340 55550455
13 55450 54450 55552154
14 55440 54230 35450032
15 52010 41000 54420022
16 L2430 . 42210 43430122
17y 54 4 40 5%420 55450244
18 55551 55550 55552455
19 54230 52110 55542445
20 55340 54330 55450255
21 - 45220 44120 43320023
22 54330 53320 55450343
25 53341 53230 55550034
24 523%3%0 52230 55440132
25 54240 21030 55550134
26 4 4230 4 %330 45342131
. a7 5%110 43000 43440013
28 55551 54550 55551055
29 54220 52010 42320001
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TABLA I (continuacidn)

Compues~ Experimento Experimento Experimento
to no 1 2 3
30 52440 51430 4%%40012
31 55341 55120 44330021
32 54220 42000 22010000
33 55350 44350 32230110
25 55540 55550 55551143
%6 55110 41000 32020000
37 55540 54440 55550132
38 325000 21000 21000011
39 55330 54210 55550022
41 55440 54 4 40 41000011
42 53010 20000 232000000
43 54340 52110 35551022
45 55430 433 4 0 42000010
45 52220 50000 20510011
47 53020 51000 41000000
48 53240 51040 55551022
49 53110 53010 41010021
50 55550 55550 54551122
51 55550 55550 55540133
52 533%40 52110 44340100
53 55550 55550 55551253
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TABLA I (continuacidn)

Compues= Experimento Experimento Experimento

to ne ) 2 ' 3
54 55551 54550 55551123
55 55551 54550 55551133
56 55550 54550 55551055
57 55450 54550 55551144
58 55350 54240 55452244
59 55550 55550 55552255
60 55550 55550 5555214
61 55551  55550Y 55551155
62 55550 55550 5555225
65 55551 55550 55542444
64 55550 55550 55552255
65 55550 55550 55551154
66 55550 55450 55551154
68 55450 55440 55551154
69 55540 55451 45540155
70 55551 55550 55551255
71 54340 53220 55541154
72 53240 52120 55550043
73 54350 53250 555850 0 4 4
'74 52010 43220 54430032
75 54350 542 40 55550244
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TABLA I (continuacidn)

Compues— Experimento Experimento Ixperimento

to no 1

.76 45452 44551 54450155
77 55320 54200 55551145
78 54220 42000 55541144
79 40030 30030 21000000
8l 55551 55550 55550255
82 55551 55550 55551055
83 55551 45530 53451153
84 45550 55550 544651045
85 55230 55010 13320021

- 86 55550 54550 553240032
87 55555 55550 55540134

88 54 4 50 5% 440 55551441
89 55551 55550 55550055
90 55551 55550 55550155
91 55330 54330 55550044
92 52000 40000 510000011
93 53220 52120 5555005353
oL 55550 54550 55551255
95 55550 55550 55552255
% - 55551 55550 55552255
97 54450 53450 5555125%
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Lompues— Experimento Experimento Experimento

to n2 1 2 5

98 55551 55550 55552255

9 55451 55350 45550234
101 55450 55550 54551034
102 45551 45550 45540054
103 55551 55550 55550155
104 55551 55550 55551155
105 55551 55550 55551055
106 55551, 55550 55551155
107 55450 55440 55552155
108 55450 55450 55551155
109 55450 55550 55552355
110 55551 55550 55552255
111 55550 55550 55552055
112 44551 55550 55550134
113 55551 55550 55551155
114 55551 55550 55551255
115 55450 54440 55550045
116 54 440 54440 55551155
117 55550 54440 54450022
118 55550 55550 55551154
119 55550 55550 55551255
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TABLA I (continuacidn)

Compues- Experimento Experimento Experimento
to ne 1 3
5 . 120 55450 55350 55551145
121 55551 55550 55551055
122 55550 55550 55551245
123 55550 55550 55551155
124 55551 55550 55553255
10 125 55550 55550 55552254
128 5122090 20000 3%3220020
129 51220 10000 33230221
130 54 4 40 534 40 55550145
151 54450 54440 54451144
15 132 55550 55550 55552255
123 55320 54200 44520022
134 53440 52430 55551255
135 52550 52550 55552445
136 53551 52550 55552455
20 137 55551 55550 55552355
138 5555 L 55550 55552455
139 55550 55550 55550445
140 55450 55550 55551444
141 55450 55450 55551223
25 142 55550 54550 55551455
2’?—iO-’75 - 58 -
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TARIA T (continuacién)

Qggpgis‘ -Experimento Experimento Experimento

° i :
143 55551 55550 55551155
Lk 55550 54450 55551134
145 55551 55550 55550134
146 55550 55550 55551255
147 55450 55450 55551255
148 55550 54550 55550245
149 55551 55550 55550445
150 55550 54550 55452255
151 55551 55550 55552253
152 55551 55550 5555233kh
153 55450 54440 55550055
154 55551 55450 24452245
155 55450 55450 55551255
156 54551 55550 33251155
157 54350 53340 55551135
158 53 440 423 40 55550231
159 55551 55550 55552255
160 55551 55550 55551155
1161 55551 55550 55552445
162 55552 55550 55554455
163 55552 55550 55552455
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PABLA I (continuacién)

Compugs= Experimento Experimento Experimento

"to n¢ 1 ) ’ 3
164 55550 55550 55550235
165 55551 55550 55554455
166 55550 55450 55551245
167 55450 54350 55541044
168 55440 55430 55551045
169 55440 55450 L 3552424
170 55551 55550 55552255
171 55551 55550 55552255
172 54550 55550 53441145
173 53450 53440 55552455
174 51000 41000 5555115353
175 55551 55530 55552445
176 55551 55550 55552445
177 55551 55550 55552255

Experimento 4.- Prueba herbicida contra hierbas en el cam-

PO

Las semillas de hierba de man& se sembraron

en la tierra de un campo, que se cargd en una vasija y se

cubrid con tierra. Inmediatamente, la superficie de la tie-

27-10-75

- 60 =



10

15

20

as

rra fué tratada con una emulsién del compuesto de ensayo ‘-

a la concentracién indicada, y la dosis de cada compuesto

se investigd para ejercer una actividad herbicida del 80%

o mis alta.

Los promedios herbicidas son los que siguen:

1l.- 80% o mds alto de actividad herbicida ob-
tenido con 200 g. del compuesto de ensayb
por 10 a.

5,. 80% o mhs alto de actividad herbicida ob-
tenido con 100 g. del compuesto de ensayo
por 10 a.

%.~ 80% o mis alto de actividad herbicida ob-
tenido con 50 g. de compuesto de ensayo

por 10 a.

4.~ 80% o més alto de actividad herbicida ob-
tenido con 25 g. del compuesto de ensayo
por 10 a.

5,~ 80% o mhs alto de actividad herbicida ob=
tenido con 12.5 g. del compuesto de ensa=

yo por 10 a.

Tos resultados se resumen en la Tabla II.

27-10-75
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27-10-75

COMPUESTO N2

o5
56
62
64
72
75
77
81
82
90
94
98
103
105
106
110
120
134
135
136
137
138

TABLA IT

..62.‘.

ACTIVIDAD HERBICIDA
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PABLA IT (continuacidn)

COMPUESTO H2 ACTIVIDAD HERBICIDA

139
149
151
152
160
164
166
170
175
177

RO U R 2\ I S \C R A I

Resultard evidente, por los resultados arri-

ba citados, que los derivados de isoxazolona (I) de esta

invencién ejerciten una alta activided herbicida contra
1a hierba del mané, conocida como uno de los grupos de
hierbas més resistentes en los campos, en las vifilas, ¥
semejantes, en una dosis extremadamente pequefiay en par-.
ticular, los derivados de isoxazolona del compuesto arri-
ba eitade, nfmeros 98 y 110 y 164 ¥ 170, muestran una po=
sente actividad herbicida contra la hierba del mané en

dosis de 12.5 ge 0 menos y de 25 g. o menos por 10 &., res~

271075 ’ - 6% =
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jpectivamente, lo que debe considerarse como inesperado en

vista de los herbicidas existentes en el arte previe.

Experimento 5.~ Prueba de actividad de retardado en el
crecimiento de los céspedes. '

Una cantidad apropiada de tierra fué cargada
en una vasija con un diémetro de 9 cm. y se plantaron se-
millas de hierba encorvada (Penncross) en la totalidad de
la superficie de la tierra. A continuacién, la superficie
fué cubierta con tierra con un espesor de 5 cm. Después
de que la hierba hubo crecido hasta una altura de unos 30
mm. en aproximadamente 2 semanas, la tierra fué recogida
hasta una altura de 10 mm., y se le aplicd, mediante pulvew~
rizacidén, 7 ml, de una emulsibn del compuesto de ensayo s
18 concentracién indicada (conteniendo un extendedor del
0,01% de "Shingramin" - nombre comercial - una mezcla de étér=;
de dodecilo de polioxietileno, éter de alquilarilo de po-
lioxietileno y ligninsulfonatos, obtenibles de la Sankyo
Company Limited, Japén), en cada una de las vasijas donde
s6 habfan transplantado. Las alturas de las hierbas se mi-
dieron a intervalos de 10 dfas después de la aplicacidn del
gompuestoe de ensayd, y elfgrado de retardado del crecimien-
to’ fué determinado en comparacién con los controles.

Tos ritmos de actividad retardadora del creci-~

miento son los siguientes:
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O.-

Sin control con 100 g. del compuesto de ensa-
" yo por a.
0-25% de control con 100 g. del compuesto de

2."'

Se-

l'l‘o"

De-

Gem

7o

o=

ensayo por a.

25-50% de control con 100 g. del compuesto de
ensayo por &e

Méas del 50% de control con 100 g. del compues-
to de ensayo por a.

Mis del 50% de control con 75 g. del compues-~
to de ensayo por &.

Mis del 50% de conbtrol con 50 g. del compues—
to de ensayo por .

M&s del 50% de control con 25 g. del compues-
to0 de ensayo por 2.

Mas del 507 de control con 12.5 g. del com-
puesto de ensayo por &.

Més dél 50% control con 6.25 g. del compuesto

de ensayo por &,

Tos resultados se resumen en la Tabla IIT,

27~10-75
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COMPUESTO

27-10=75

N2

32
33
34
35
36
37
38
39
40
41
42

TABLA ITIT

- 66 -
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MABLA TIT (continuacidn)

COMPUESTO GRADO DE RETARDADO
No EN EL CRECIMIENTO.

10

15

20

25

27-10-75

53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
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COMPUZESTO

27-10-75

Ne

74
75
76
77
78
79
80
81
82
83
84
85
86
87
88
89
90
o
92
93
4

PABLA III (continuacidn)

GRADO DE RETARDADO
EN BL CRECIMIENTO.

W F v 0 o\
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COMPUESTO

27-10~75

I

95

%

97

o8

99
100
101
102
103
104
105
106
107
108
109
110
111
112
113
114
115

- 69 -

TABIA TIT (continuacidn)

‘GRADO DE RETARDADO
EN EL CRECIMIENTO,

7
6
8
8
7
5
7
6
5
5
8
8
7
7
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COMPUESTO

Ne

116
117
118
119
120
121
122
123
124
125
128
129
130
131
132

- 133

27-10-75

134
135
136
157
138

- 70 -

TABLA III (continuacibn)

GRADO DE RETARDADO

EN El, CRECIMIENTO,

8
5
6
5
)
7
5
5
5
5
3
>
n.
5
4
4
6
8
8
8
8
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COMPUESTO

27-10-75

Ne

129
140
141
142
143
la4
145
146

147 .

148
149
150
151
152
153
154
155
156
157
158
159

TABLA IIT (continuacién)

GRADO DZ RETARDADO
I FL CRECIMIENTO,

\"lm\nm\’l\ﬂm\'l\'lﬂ\]
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COMPUESTO

Ne

160
lel
162
163
164
165
166
167
168
169
170
171
172
173

174

175
176
177

TABLA IIT (continuacidn)

GRADO DE RETARDATO
EN EL CRECIMIENTO,

7
7
8
7
5
6
6
7
8
>
7
8
7
6
8
8
8
8

27-10-75

Resultard evidente por los resultados arpriba

- 72 -



10

15

20

25

P~ 61.017

,citados que los derivados de isoxazolons (I) de esta in-
vencién, en particular los derivados de isoxazolona de
los compuestos nGmeros 63, 64, 66, 69, 82, 8, 97, 98,
105, 111, 116, 135, 136, 137, 138, 146, 152, ieg, 171,
174, 175, 176 y 177, muestran una prominente actividad en

el retardado del crecimiento contra los céspedes por tra-

tamiento foliar.

~ REIVINDICACIONES -

Los puntos de invencién propia y nueva que se.
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten—’
te de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los que
se recogen en las reivindicaciones siguientes:

1la,- Un procedimiento para la preparacidn de

nusvos derivados de isoxazolona que tienen la férmula:

5=11=75 -7 -
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en donde X es hidrdgeno, alcohilo inferior o halbgeno;

Y es hidrégeno, alcohilo inferior o fenilo; y R y R, pue-
den ser iguales o diferentes y representa cada uno alco-
hilo inferior, dialcoxialcohilo, alcoxicarbonilalcohilo,
cicloaleohilo, alquenilo, alquinilo, carboxi inferior,
fenilo que puede estar sustituido con 1-3 sustituyentes

o ‘un grupo aralcohilo que puede estar sustituido c¢on 1-3
sustituyentes en el resto de arilo,'que couprende hacer

reaccionar un compuesto que tiene la fdérmula:

4

en donde X e Y son como se han definido anteriormente y

% es un &tomo de haldgeno con una amina que tiene la fér-

nula:

5-11-75 - 74 -
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en donde Rl ¥ R, son como se han Jdefinido anteriormente.

2a,- Procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacién 12, en donde la reaccién se efectla en presencia
de un agente captador de fcido.

3a,- Procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacién 28, en donde dicho agente captaaor de 4cido es
una amina terciaria.

43,- Procedimiento para la preparacién de
nuevos derivados de isoxazolona.

' Tal y como se ha descrito en la Memoria que

antecede, y para los fines que se han especificado.

Tsta Memoria consta de setenta y cinco hojas

escritas a méquina por una sola cara.

11 N0V, 1075

Madrid,
P.A.

Albérfo de Eizplury
Por Poder, &/

5-11-75 .
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